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Pyrogenes Siliciumdioxidpulver und Dispersion hiervon 

Gegenstand der Erfindung ist ein pyrogen hergestelltes 
Siliciumdioxidpulver, eine wasserige Dispersion enthaltend 
dieses Siliciumdioxidpulver, die Herstellung und die 
5 Verwendung des Siliciumdioxidpulvers und der Dispersion. 

Unter der Bezeichnung pyrogenes Siliciumdioxid Oder 
pyrogene Kies els Sure (englisch: firmed silica, pyrogenic 
silica) werden alle hochdispersen Kieselsauren, die in der 
Gasphase b<ei hohen Temperaturen durch Koagulation von 
10 monomerer Kieselsaure erhalten werden, zusammengef asst . Fur 
m die technische Herstellung der pyrogenen Kieselsauren gibt 
^ es zwei Verfahren, die Hochtemperaturhydrolyse und das 
Lichtbogenverf ahren . 

Bei dem Prozess der Hochtemperaturhydrolyse wird ein 
15 homogenes Gemisch einer dampf f 5rmigen Siliciumverbiridung, 
Wasserstoff , Sauerstoff und einem Inertgas mit einem 
Brenner in einem gekuhlten Verbrennungsraum verbrannt. 
Dabei laufen zwei Reaktionen nebeneinander ab. Erstens die 
Reaktion von Wasserstoff und Sauerstoff unter Bildung von 
20 Wasser und zweitens die Hydrolyse der Siliciumverbindung 
unter Bildung von Siliciumdioxid. 

Durch die Homogenitat des Gasgemisches sind die 
Reaktionsbedinguxigen und damit die Entstehungs- und 
Wachstumsbedingungen fur jedes Si0 2 -Teilchen weitgehend 
25 gleich, so dafi sich sehr einheitliche und gleichma&ige 

Teilchen bilden kSnnen. Als Sauerstoff quelle wird bei dem 
bekannten Verfahren Luft verwendet. Die nach dem bekannten 
Verfahren hergestellten pyrogenen Kieselsauren weisen 
spezifische Oberfiachen zwischen 10 und 600 m 2 /g auf. 

30 Ausgangsmaterial fur das Siliciumdioxid ist in der Regel 
Siliciumtetrachlorid (vergleiche hierzu Ullmann's 
Encyclopedia of Industrial Chemistry, Vol- A23, Seiten 635 
ff • 5. Auflage) . Neben Siliciumtetrachlorid kOnnen auch 
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Methyl trichlorsi lan, Trichlorsilan oder deren Mischungen 
mit Siliciumtetrachlorid eingesetzt werden. 

JP 2002114510 beansprucht ein Verfahren bei dem 
Siliciumdioxid mit einer mittleren PartikelgroSe von 0,05 
bis 5 Aim erhalten. Bei diesem Verfahren werden 
Siliciumverbindungen in Gegenwart von Sauerstoff und 
Wasserstoff verbrannt. Als Siliciumverbindung kdnnen 
Siloxane, Silane oder Siliciumchloride eingesetzt werden. 
Das nach diesem Verfahren hergestellte Siliciumdioxid weist 
jedoch keine Eigenschaf ten auf, welche nicht auch durch 
Verfahren nach dem Stand der Technik erhaltlich waren. Das 
beschriebene Verfahren selbst ist nur bedingt zur 
Herstellung grSSerer Mengen geeignet. Insbesonders ist dann 
mit einem uneinheit lichen Produkt und im Falle dass 
kohlenstof fhaltige Siliciumverbindungen als 
Ausgangsmaterialien eingesetzt werden auch mit dunklen 
Produkten zu rechnen. 

Das nach JP 2002114510 hergestellte Pulver liefert bei der 
Verwendung in Dispersionen, wie sie bei der Herstellung von 
Glask5rpem oder be im chemisch-mechanischen Polieren in der 
Halbleiterindustrie eingesetzt werden", keine Vorteile 
gegenuber dem Stand der Technik. 

Aufgrund steigender Anf orderungen wird gerade in dies en 
Bereichen eine Verbesserung der Eigenschaf ten von 
Siliciumdioxid verlangt. Insbesonders in der Glasindustrie 
werden aufgrund ihres geringen Trocknungs- und 
Sinters chrumpfes hochgefiilite gut handhabbare Dispersionen, 
also solche mit geringer Viskositat verlangt. 

Aufgabe der Erfindung ist es ein Siliciumdioxidpulver 
bereitzustellen, welches zur Herstellung hochgefullter 
Dispersionen mit niedriger Viskositat geeignet ist. Aufgabe 
der Erfindung ist es weiterhin eine stabile Dispersion, 
welche dieses Siliciumdioxidpulver beinhaltet, 
bereitzustellen. 



020397 FE 



3 

Gegenstand der Erfindung ist ein pyrogen hergestelltes 
Siliciumdioxidpulver mit einer spezifischen Oberflache 
zwischen 5 und 600 m 2 /g und einem Kohlenstof f gehalt von 
weniger als 500 ppm, welches dadiarch gekennzeichnet , dass 
es • 

eine spezifische Dibutylphthalatabsorption von 
kleiner Oder gleich 1,2 g Dibutylphthalat/100 g 
Si0 2 pro m 2 spezifischer Oberflache 

und eine spezifische Verdi ckungswirkung von weniger 
als 15 mPas / pro m 2 spezifischer Oberflache 

aufweist. 

Die spezifische Dibutylphtalatabsorption gibt ein MaS fur 
die Struktur des erf indungsgemaSen Siliciumdioxidpulvers in 
Abhangigkeit von dessen spezifischer Oberflache wieder. 
Unter Struktur ist hierbei der Verwachsungsgrad der 
Primarpartikel zu verstehen. Diese werden im pyrogenen 
Prozess zunachst gebildet und konnen im weiteren 
Reaktionsverlauf zu kettenartigen Aggiregaten und diese 
weiter zu Agglomeraten zusammenwachsen; Die far das 
erfindungsgemafie Siliciumdioxidpulver beanspruchte 
spezifische Dibutylphtalatabsorption von kleiner oder 
gleich 1,2 g Dibutylphthalat/100 g Si0 2 pro m 2 spezifischer 
Oberflache ist in der Regel niedriger als pyrogene 
Siliciumdioxidpulver, welche nach dem Stand der Technik 
erhalten werden. 

Das erfindungsgemafie Siliciumdioxidpulver ergibt sich erst 
in Kombination mit einer spezifischen Verdi ckungswirkung. 
Hierunter ist die Verdi ckungswirkung pro m 2 spezifischer 
Oberflache zu verstehen. Die Verdi ckungswirkung wird 
bestimmt in einer Dispersion eines Siliciumdioxidpulvers in 
einem Polyester. 

In einer bevorzugten Ausftihrungsform k6nnen die 
erfindungsgemaSen Pulver eine spezifische Stampfdichte, 
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defxniert als Produkt aus Stampfdichte und spezifischer 
Oberflache, zwischen 1000-10000 und besonders bevorzugt 
zwischen 4000 und 7000. g/1 x m*. spezifische Oberflache 
aufweisen. Erf indungsgemaSe Pulvfer die eine spezifische 
Stampfdichte in diesem Bereich aufweisen, lassen sich 
besonders gut in Dispersionen einarbei ten. 

Weiterhin konnen erf indungsgemafce Siliciumdioxidpulver mit 
exnem Chlorid-Gehalt von weniger als 50 ppm bevorzugt und 
wenxger als 20 ppra besonders bevorzugt sein. Die niedrigen 
Chloridgehalte kOnnen beispielsweise vorteilhaf te 
Auswirkungen bei Verwendung der erf indungsgemaSen Pulver im 
Berexch des chemisch-mechanischen Polierens zeigen. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur 
Herstellung erf indungsgemaSen Siliciumdioxidpulvers 
welches dadurch gekennzeichnet, dass man 

dampffdrmiges Tetramethoxysilan (TMOS) und/oder 
Tetraethoxysilan (TEOS) gemeinsam mit Luft oder mit 
Sauerstoff anger ei chert er Luft und getrennt hiervon 
Wasserstoff 

20 - einem Brenner zufuhrt, und das Gasgemisch in einer 

Flamme in einem dem Brenner nachgeschalteten 
Reaktionsraum abreagieren lSsst, und das feste 
Reaktionsprodukt in bekannter weise von dem 
Gasstrom abtrennt, wobei 

der lambda-Wert im Brenner zwischen 0,95 und 1,5 
liegt und 

in den Reaktionsraum noch soviel Sekundarluft 
zugeftihrt wird, dass der lambda-Wert im 
Reaktionsraum zwischen 0,8 und 1,6 liegt. 

Pigur 1 zeigt ein dem erfindungsgemafien Verfahren zu Grunde 
Hegendes vereinfachtes Verf ahrensf lieSbild. Es gilt- A = 
Brenner; B = Flamme; c = Reaktionsraum; 
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1 - Zufiihrung des Gemisches aus damp ffOrmi gem 
Tetramethoxysilan und/oder Tetraethpxysilan und gemeinsam 
mxt Luft oder mit Sauerstoff angereicherter Luft; 2 = 
Zuftihrung von. Wassers toff ; 3 = Zufuhrung von Sekundarluf t . 
Bei der Durchftthrung des Verfahrens 1st es wesentlich, dass 
eine Vorvermischung von Silan und Luft stattfindet, die 
Stachiometrie von Luf t/Wasserstof f und der 
Sauerstoffanteii, ausgedrackt als lambda-Wert, in Brenner 
und Reaktionsraum eingehalten wird. 

Als Lambda bezeichnet man. das Vernal tnis von dem Brenner 
oder dem Reaktionsraum zugefiihrten Sauerstoff zum 
stechiometrisch benotigten Sauerstoff, der benOtigt wird urn 
dxe Sxelahnverbindung vollstandig in Siliciumdioxid zu 
tiberfuhren. Auch der lambda-wert-bebreich, der im 
Reaktionsraum eingehalten werden muss, bezieht sich auf die 
Gesamtmenge des zu hydrolysierenden Silans. 

Das Volumenverhaitnis von Sauerstoff /Wassers toff i m Brenner 
kann xm erf indungsgemafien Verfahren zwischen 0,2 und 2 8 
varxxert werden. in einer besonders bevorzugten 
Ausfuhrungsform liegt das Volumenverhaltnis von 
Sauerstoff/wasserstoff im Brenner zwischen 0,9 und 1,4. 

Abhangig von der gewOnschten spezifischen Oberflache kann 
es sinnvoll sein, die dem Brenner zugefiihrten Strome und 
dxe Brennergeometrie so zu variieren, dass die 
Austrittsgeschwindigkeit der den Brenner verlassenden Gase 
wenigstens 10 ms" 1 betragt. Besonders bevorzugt sind 
Austrittsgeschwindigkeiten von wenigstens 20 ms" 1 . 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist eine wasserige 
Dispersion, welche das erf indungsgemaSe 
Siliciumdioxidpulver enthait. 

Die erfindungsgemaSe wasserige Dispersion kann einen Gehalt 
an Sxliciumdioxidpulver zwischen 20 und 80 Gew.-% 
aufweisen. Besonders bevorzugt konnen Dispersionen mit 
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einem Gehalt an Siliciumdioxidpulver zwischen 40 und 60 
sein. Diese Dispersionen weisen eine besonders hone 
Stabilitat bei vergleichsweise niedriger Struktur auf . 

Die. erfindungsgemaSe, wasserige Dispersion kann bevorzugt 
eine mittlere PartikelgrdSe der Aggregate des 
Siliciumdioxidpulvers aufweisen, welche kleiner als 200 nm 
ist. Fur bestimmte Anwendungen, wie beispielsweise das 
chemisch-mechanische Polieren von Halbleitersubstraten, 
kann ein Wert von kleiner als 150 nm besonders bevorzugt 
sein. 

Die erfindungsgemaSe Dispersion kann durch die Addition von 
Basen oder kationischen Polymeren oder Aluminiumsalzen oder 
einem Gemisch aus kationischen Polymeren und 
Aluminiumsalzen oder Sauren stabilisiert werden. 

Als Basen konnen Ammoniak, Ammoniumhydroxid, 
Tetramethylammonivunhydroxid, primare, sekundare oder 
tertiare organische Amine, Natronlauge oder Kalilauge 
eingesetzt werden. 

Als kationische Polymere konnen solche mit mindestens einer 
quatemaren Ammoniumgruppe , Phosphoniumgruppe , einem 
Saureaddukt einer primaren, sekundaren oder tertiaren 
Amingruppe, Polyethylenimine, Polydiallylamine Oder 
Polyallylamine, Polyvinylamine , Dicyandiamidkondensate, 
Dicyandiamid-Polyamin-Cokondensate oder Polyamid- 
Formaldehyd-Kondensate eingesetzt werden. 

Als Aluminiumsalze kdnnen Aluminiumchlorid, 
Aluminiumhydroxychloride der allgemeinen Formel A1(0H) X C1 
mit x=2-8, Aluminiumchlorat, Aluminiumsulfat, 
Aluminiumnitrat, Aluminiumhydroxynitrate der allgemeinen 
Formel Al(OH) x N0 3 mit x=2-8, Aluminiumacetat , Alaune wie 
Aluminiumkaliumsulfat oder Aluminiumammoniumsulfat, 
Aluminiumformiate, Aluminiumlactat, Aluminiumoxid, 
Aluminiumhydroxidacetat, Aluminiumisopropylat, 
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Aluminiumhydroxid, Aluminiumsilikate und Gemische der 
vorgenannten Verbindungen eingesetzt werden. 

Als sauren k6nnen anorganische Sauren, organische sauren 
oder Mischungen der vorgenannten Verwendung finden. 

Als anorganische Sauren. kdnnen insbesondere Phosphorsaure, 
Phosphorige Saure, Salpetersaure, Schwef elsaure, Mischungen 
daraus, und ihre sauer reagierenden Salze Verwendung 
finden. . 

Als organische Sauren finden bevorzugt Carbonsauren der 
allgemeinen Formel C n H 2n+1 C0 2 H, mit n=0-6 oder n= 8,10,12, 
14, 16, oder Di carbons aur en der allgemeinen Formel 
H0 2 C(CH 2 ) n C0 2 H, mit n=0-4, oder Hydroxycarbonsfiuren der 
allgemeinen Formel R^C (OH) C0 2 H, mit Ri=H, R 2 =CH 3 , CH 2 C0 2 H, 
CH(0H)C0 2 H, oder Phthalsaure oder Salicylsaure, oder sauer 
reagierende Salze der vorgenannten sauren oder Mischungen 
der vorgenannten sauren und ihrer Salze. 

Besonders vorteilhaft kann die Stabilisierung der 
erfindungsgemafcen Dispersion durch 

Tetramethylammoniumhydroxid oder Aluminiumhydroxychlride im 
sauren Medium sein. 

Gegebenenfalls kann die Dispersion noch weitere Additive 
enthalten. Dies konnen beispielsweise Oxidationsmittel wie 
Wasserstoffperoxid oder Persauren, Oxidationsaktivatoren 
enthalten, deren Zweck es ist die Oxidationsgeschwindigkeit 
zu erhohen, Korrosionsinhibitoren wie beispielsweise 
Benzotriazol sein. Ferner kOnnen der erf indungsgemagen 
Dispersion oberf lachenaktive Stoffe zugesetzt werden, die 
nichtionischer, kationischer, anionischer oder amphoterer 
Art sind. 

Gegenstand der Erfindung ist ferner ein Verfahren zur 
Herstellung der erf indungsgemaSen Dispersion, welches 
dadurch gekennzeichnet ist, dass das erf indungsgemaSe 
Siliciumdioxidpulver mittels einer Dispergiervorrichtung in 
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Wasser, welches durch Addition von Basen oder kationischen 
Polymeren oder Aluminiumsalzen oder einem Gemisch aus 
kationischen Polymeren und Aluminiumsalzen oder Sauren 
stabilisiert sein kann, eingebracht wird und anschlieSend 
uber einen zeitraum von 5 bis 30 Minuten weiter dispergiert 
wird. 

Die Art der Dispergiervorrichtung ist nicht beschrankt. Es 
kann jedoch vorteilhaft sein, speziell far die Herstellung 
hochgef til Iter Dispersionen, Dispergiervorriehtungen mit 
einem hohen Energieeintrag zu benutzen. Dies k6nnen 
beispielsweise Rotor- Stator-Systeme, Planetenkneter oder 
Hochenergiemtihlen sein. Bei letzteren werden zwei uhter 
hohem Druck stehende vordispergierte Suspensions strome uber 
eine Dtise entspannt. Beide Dispersionsstrahlen treffen 
exakt. aufeinander und die Teilchen mahlen sich selbst. Bei 
einer anderen Aus fuhrungs form wird die Vordispersion 
ebenfalls unter hohen Druck gesetzt, jedoch erfolgt die 
Kollision der Teilchen gegen gepanzerte Wandbereiche . 
Bevorzugt kann ein Rotor-Stator- System zur Herstellung der 
erf indungsgemaSen Dispersion eingesetzt werden.. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist die Verwendung 
des erfindungsgemaSen Siliciumdioxidpulvers als Fulls toff 
in Kautschuk, Silikonkautschuk und Kunststof f en, zur 
Einstellung der Rheologie in Farben und Lacken und als 
Trager fiir Katalysatoren . 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist die Verwendung . 
des erfindungsgemaSen Dispersion zur Herstellung von 
GlaskSrpern, zum chemisch-mechanischen Polieren und zur 
Herstellung von ink-jet-Papieren. 
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Beispiele 

Analytische Bestimmungen 

Die spezifische OberflSche der Pulver wird bestimmt nach 
DIN 66131. 

Die Dibutylphthalatabsorption wird gemessen mit einem GerSt 
RHEOCORD 90 der Fa. Haake, Karlsruhe. Hierzu werden 8 g des 
Siliciumdioxidpulvers auf 0,001 g genau in eine Knetkairaner 
eingeftillt, diese mit einem Deckel verschlossen .und 
Dibutylphthalat uber ein Loch im Deckel mit einer 
vorgegebenen Dosierrate von 0,0667 ml/s eindosiert. Der 
Kneter wird mit einer Motordrehzahl von 125 Umdrehungen pro 
Minute betrieben. Nach Erreichen des Drehmomentmaximums 
wird der Kneter und die DBP-Dosierung automatisch 
abgeschaltet . Aus der verbrauchten Menge DBP und der 
eingewogenen Menge der Partikel wird die DBP-Absorption 
berechnet nach: 

DBP-Zahl (g/100 g) = (Verbrauch DBP in g / Einwaage 
Partikel in g) x 100. 

Die Verdi ckungswirkung wird nach f olgender Methode 
bestimmt: 7,5 g Siliciumdioxidpulver werden 142,5 g einer 
Ldsung eines ungesSttigten Polyesterharzes in Styrol mit 
einer Viskositat von 1300+/- 100 mPas bei einer Tempera tur 
von 22°C eingebracht und mittels eines Dissolvers bei 3000 
min" 1 dispergiert. Geeignet als ungesattigtes Polyesterharz 
ist beispielsweise Ludopal® P6, BASF. 60 g dieser 
Dispersion werden mit weiteren 90 g des ungesattigten 
Polyesterharzes in Styrol versetzt und der 

Dispergiervorgang wird wiederholt. Als Verdi ckungswirkung 
wird der Viskositatswert in mPas der Dispersion bei 25°C, 
gemessen mit einem Rotationsviskosimeter bei einer 
Scherrate von 2,7 s" 1 , bezeichnet. 
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Der Chloridgehalt der Siliciumdioxidpulver wird nach 
folgender Vorschrift bestimmt: Ca. 0,3 g der 
erfindungsgemaSen Partikel werden genau eingewogen, mit 20 
ml 20 prozentiger Natronlauge p. a. versetzt, geldst und 
unter Rtihren in 15 ml gekuhlte HN0 3 uberftihrt. Der Chlorid- 
Anteil in der LSsung wird mit AgN0 3 -L,6sung (0,1 mol/1 oder 
0,01 mol/1) titriert. 

Der Kohlenstoffgehalt der Siliciumdioxidpulver wird nach 
folgender Vorschrift bestimmt: Ca. 100 - 1000 mg der 
erfindungsgemaSen Partikel werden genau in einen Tiegel 
eingewogen, mit je 1 g Reins teisen und 1 g Zuschlagstof f 
(LECOCELL II) versetzt und in einem Kohlenstof fanalysator 
(LECO) bei ca. 1800 °C mit Hilfe von Sauerstoff verbrannt. 
Das entstehende C0 2 wird mittels IR gemessen und daraus der 
Gehalt berechnet. . 

Die Stampfdichte wird in Anlehnung an DIN ISO 787/XI K 
5101/18 (nicht gesiebt) bestimmt . 

Der pH-Wert wird in Anlehnung an DIN ISO 787/IX, ASTM D 
1280, Jis K 5101/24 bestimmt. 

Die Viskositat der Dispersionen wird mit einem Rotations- 
Rheometer der Firma Physica Model 300 und dem Messbecher CC 
27 bei 25°C ermittelt. Der Viskositatswert wird bei einer 
Schergeschwindigkeit von 10 1/sec. ermittelt. Diese 
Schergeschwindigkeit liegt in einem Bereich, in dem die 
Viskositat der erzeugten Dispersionen praktisch unabhangig 
von der Scherbeanspruchung 1st'. 

Die in der Dispersion vorliegende PartikelgrSSe wird 
mittels dynamischer Lichtstreuung bestimmt. Verwendet wird 
das Gerat Zetasizer 3000 HSa (Malvern Instruments, UK) . 
Angegeben wird der volumengewichtete Median-Wert der 
Peakanalyse. 
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Beispiel 1; 

1,5 kg/h Tetramethoxysilan werden bei ca. 180°C verdampft 
\ond in das Zentralrohr des Brenners eingefuhrt. In das 
Zentralrohr werden zusatzlich 12 m 3 /h Luft eingefuhrt. In 
ein das Zentralrohr umgebendes Rohr werden 1,8 m 3 /h 
Wasserstoff eingespeist. Das Gasgemisch brennt in den 
Reaktionsraum, in den zusatzlich 17 m 3 /h Sekundarluft 
eingefuhrt werden. 

Die Reaktionsgase und das entstandene Siliciumdioxid werden 
durch Anlegen eines Unterdruckes durch ein Kuhlsystem 
gesaugt und dabei auf Werte zwischen 100 und 160°C 
. abgektthlt. In einem Filter oder Zyklon wird der Feststoff 
vom Abgasstrom abgetrennt. 

Die analytischen Daten des erhaltenen Siliciumdioxidpulvers 
sind in Tabelle 2 wiedergegeben. 

Analog hierzu wurden die Beispiele 2 bis 9 und die 
Vergleichsbeispiele 10 und 11 durchgef iihrt . 

Bei den Vergleichsbeispielen 12 bis 14 wird 
Siliciumtetrachlorid ans telle von Tetramethoxysilan 
eingesetzt. Urn anhaftende Salzsaurereste zu entfemen wird 
bei diesen Versuchen im Anschluss an die Abtrennung vom 
Abgasstrom das Siliciumdioxidpulver bei erhShter Temperatur 
mit was serdampfhal tiger Luft behandelt. 

Die physikalisch-chemischen Daten der erhaltenen 
Siliciumdioxidpulver sind in Tabelle 2 wiedergegeben. 

Die Beispiele 1 bis 9 ftihren zu den erf indungsgemaSen 
Siliciumdioxidpulvem mit einer niedrigen Struktur, 
ausgedriickt als spezifische DBP-Zahl, einer niedrigen 
spezifischen Verdi ckungswirkung sowie einer hohen 
spezifischen Stampf dichte. 
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Die Beispiele lO.und 11 zeigen, dass nur das 
erfindungsgemaSe Verfahren zu diesen Pulvern fiihrt. Eine 
Reduzierung oder gar der Verzicht auf Sekundarluf t , oder : 
die Erhahung der Brennerluft fiihrt nicht zu den 
erfindungsgemafcen Siliciumdioxidpulvern. 

Ebenso fiihrt die Verwendung von Siliciumtetrachlorid, 
Beispiele 12 bis 14, .unter Einhaltung der Bedingungen 
beziiglich des lambda-Wertes im Brenner und im Reaktionsraum 
nicht zu den erf indungsgemafcen Siliciumdioxidpulvern. 



Beispiel 15; Hers tellung einer Dispersion im sauren 
pH-Bereich 

In einem 60 1 Edelstahl-Ansatzbehalter werden 36 kg VE- 
Wasser vorgelegt. AnschlieEend werden mit Hilfe des 
Saugriissels der Ystral Conti-TDS 3 unter Scherbedingungen 
6,4 kg des pyrogen hergestelltes Siliciumdioxids eingezogen 
und nach Beendigung des Einziehens noch bei 3000 U/min 15 
min lang nachgeschert . 



Beispiel 16: Herstellung ein e r Dispersion im alkalischen 
PH-Bereich 

in einem 60 1 Edelstahl-Ansatzbehalter werden 35,5 kg VE- 
Wasser und 52 g einer 30%igen KOH-Lasdung vorgelegt. 
AnschlieSend werden mit Hilfe des Saugriissels der Ystral 
Conti-TDS 3 unter Scherbedingungen 6,4 kg des pyrogen 
hergestelltes Siliciumdioxids eingezogen und nach 
Beendigung des Einziehens noch bei 3000 U/min 15 min lang 
nachgeschert. Wahrend dieser 15 mintitigen Dispergierung 
wird der pH-Wert durch Zugabe von weiterer K0H-L6sung auf 
einem pH-Wert von 10,4 eingestellt und gehalten. Hierbei 
wurden weitere 43 g KOH-Lasung verwendet und durch Zugabe 
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von 0,4 kg Wasser eine Fes ts toff konzentration von 15 Gew 
eingestellt: 



Beispiel 17: Herstellung eingr Dispersi on in ypg 
Aluminiumsalzen " ! " 

in einem 60 1 Edelstahl-Ansatzbehalter werden 35 kg VE- 
Wasser vorgelegt. AnschlieSend werden mit Hilfe des 
Saugriissels der Ystral Conti-TDS 3 unter Scherbedingungen 
6,4 kg des pyrogen hergestelltes Siliciumdioxids 
eingezogen. AnschlieSend wird unter Dispergierung 640 g 
emer 1 gewichtsprozentigen L6sung (bezogen auf 
Aluminiumoxid) von Aluminiumchlorid zugegeben und nach 
Beendigung der Zugabe noch bei 3000 U/min 15 min lang 
nachgeschert. Nachfolgend warden 0, 1 kg VE- Wasser und 305 
g 1 N NaOH hinzugegeben urn eine 15 gewichtsprozentige 
Dispersion mit einem pH-Wert.von 3,5 zu erhalten. 



Beispiel 18: Herst ellu n g ei .ner Di SPers in n von Aer o S il on 
( Vergleichsbeisoiel 1 ~ : 

in einem 60 1 Edelstahl-Ansatzbehalter werden 35,5 kg VE- 
Wasser und 52 g einer 30%igen KOH-L6sung vorgelegt 
AnschlieSend werden mit Hilfe des Saugrtissels der Ystral 
Conti-TDS 3 unter Scherbedingungen 5,2 kg AEROSIL® 90 
eingezogen und nach Beendigung des Einziehens noch bei 3000 
U/mm 15 min lang nachgeschert. Wahrend dieser 15 miniitigen 
Dxspergierung wird der pH-Wert durch Zugabe von weiterer 
KOH-Losung auf einem pH-Wert von 10,4 eingestellt und 
gehalten. Hierbei warden weitere 63 g KOH-Ldsung verwendet 
und durch Zugabe. von 0,6 kg Wasser eine 
Peststoff konzentration von 15 Gew. % eingestellt. . 

Die physikalisch-chemischen Parameter der Dispersionen sind 
in Tabelle 3 wiedergegeben. 
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Tabelle 3s PhysikaliscH-chemische Daten der Dispersionea 





S1O2 


Konzen- 
tration 


PH- 
Wert 


mittl . 
Partikel- 
groSe 


Viskosi- 
tat 
(10s" 1 ) 


Bspl. 




[Gew.-%] 




[nm] 


! [mPas ] 


15 


aus Bspl. 7 


15 


3,7 


101 


4,1 


16 


aus Bspl. 7 


15 


10,4 


103 


1,9 


17 


aus Bspl. 7 


.15 


3,5 


107 


2,4 


18 

* T>, ~ ~ 


Aerosil 90* 


12,5 


10,4 


198 


3,5 



BET-oberflache ca. 90 m 2 /g. 



Beispiel 19 ; Dispe rsion mit hohem Feststof f crehalt 

In einem 60 1 Edelstahl-Ansatzbehalter werden 35,5 kg VE- 
Wasser mit Tetramethylammoniumhydroxid-Losung (25%ig) auf 
einen pH-Wert von 11 eingestellt. AnschlieSend werden mit 
Hxlfe des Saugriissels der Ystral Conti-TDS 3 unter 
Scherbedingungen 37 kg des pyrogen hergestelltes 
Siliciumdioxides eingezogen und nach Beendigung des 
Einziehens noch bei 3000 U/min 15 min lang nachgeschert . 
Wahrend dieser 15 minatigen Dispergierung wird der pH-Wert 
durch zugabe von Tetramethylammoniumhydroxid-Losung auf 
einem pH-Wert zwischen 10 und 11 gehalten. Durch Zugabe der 
restlichen benotigten Wassermenge wird eine 
Feststof fkonzentration von 50 Gew. % eingestellt. 

Die resultierende Dispersion hat einen Gehalt an 
Siliciumdioxid von 50 Gew.-% und einen pH-Wert von 10,3. 
Sie weist eine Viskositat, bestimmt mit einem Viskosimeter 
der Firma Physika, von 2450 mPas.. Die mittlere 
Partikelgrofie betragt. 116 nm. Die Dispersion weist auch 
nach einer Lagerzeit von 6 Monaten keine Verdickung oder 
Sedimentation auf. 

Die erfindungsgemagen Siliciumdioxidpulver zeichnen sich 
durch eine rasche Einarbeitbarkeit in wasserige Medien aus. 
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Die erf indungsgemaSen Dispersionen weisen im Vergleich zu 
Dispersionen mit bekanntem Siliciumdioxidpulver gttnstigere 
Werte fur Viskositat und kleinere Partikelgr6Sen auf . 

Beispiel 19 zeigt, dass auch Dispersionen mit hohem 
Feststoffgehalt hergestellt werden konnen. Unter analogen 
Bedingungen fiihrt die Verwendung von bekannten 
Siliciumdioxidpulvern mit vergleichbarer BET-Oberf lache zu 
gelartigen Zusammensetzungen, oder aber das Pulver lasst 
sich nicht vollstandig einarbeiten. 
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Patentanspruche : 

1. Pyrogen hergestelltes Siliciumdioxidpulver .alt einer 
spezifischen Oberflache zwischen 5 und 600 m 2 /g und 
exnem Kohlenstof fgehalt von .weniger als 500 ppm, dadurch 
gekennzexchnet, dass es 

■ - ■ eine spezifische Dibutylphthalatabsorption von 

klexner oder gleich 1,2 g Dibutylphthalat/100 g Sio 2 
pro m spezifischer Oberflache 

und eine spezifische Verdi ckungswirkung von weniger 
als 15 mPas/m 2 spezifischer Oberflache 

aufweist. 

.2. Siliciumdioxidpulver nach Anspruch 1, dadurch 

gekennzeichnet, dass die spezifische Stampfdichte 
zwischen 1000 und 10000 g/1 x m 2 spezifische Oberflache 
liegt. 

3. Siliciumdioixidpulver nach den Ansprtichen 1 oder 2 
dadurch gekennzeichnet, dass der Chloridgehalt klexner 
als 50 ppm ist. 

4. Verfahren zur Herstellung des Siliciumdioxidpulvers nach 
den Ansprachen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass man 

dampfformiges Tetramethoxysilan und/oder 
Tetraethoxysilan gemeinsam rait Luft oder mi t 
Sauerstoff angereicherter Luft und 

getrennt hiervon Wasserstof f 

einem Brenner zufuhrt, und das Gasgemisch in einer 
Plamme in einem dem Brenner nachgeschalteten 
Reaktionsraum abreagieren lasst, und das feste 
Reaktionsprodukt in bekannter Weise von dem 
Gasstrom abtrennt, wobei 
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der lambda-Wert im Brenner zwischen 0,95 und 1,5 
liegt und 

in den Reaktionsraum noch soviel Sekundarluft 
zugefiihrt wird, dass der lambda-Wert im 
Reaktionsraum zwischen 0,8 und 1,6 liegt. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dass 
das Volumenverhaltnis von Sauerstof f /Wasserstof f im 
Brenner zwischen 0,2 und 2,8 betragt. 

6. Verfahren nach den Ansprtichen 4 oder 5, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Austrittsgeschwindigkeit der 
den Brenner verlassenden Gase wenigstens 10 ms" 1 
betragt. 

7. Wasserige Dispersion enthaltend das 
Siliciumdioxidpulver gemaS der Anspruche 1 bis 3. 

8. wasserige Dispersion nach Anspruch 7, dadurch 
gekennzeichnet, dass der Gehalt an Siliciumdioxid in 
der Dispersion zwischen 20 und 80 Gew.-% liegt. 

9. Wasserige Dispersion nach den Anspriichen 7 oder 8, 
dadurch gekennzeichnet, dass der mittlere 
Aggregatdurchmesser in der Dispersion kleiner als 200 
nm ist. 

10. wasserige Dispersion nach den Ansprttchen 7 bis 9, 
dadurch gekennzeichnet, dass sie Additive enthalt. 

11. Verfahren zur Herstellung der wasserigen Dispersion 
gemass der Anspriiche 7 bis 10, dadurch gekennzeichnet, 
dass Siliciumdioxidpuiver gemaS der Anspruche 1 bis 3 
mittels einer Dispergiervorrichturig in Wasser, welches 
durch Addition von Basen oder kationischen Polymeren 
oder Aluminiumsalzen oder einem Gemisch aus 
kationischen Polymeren und Aluminiumsalzen oder Sauren 
stabilisiert sein kann, eingearbeitet und nachfolgend 
dispergiert wird. 
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12 . verwendung des Siliciumdioxidpulvers gemaS den 
Ansprtichen 1 bis 3 in Dispersionen, als FQllstof f in 
Kautschuk, Silikonkautschuk und Kunststof f en, zur 
Exnstellung der Rheologie in Farben und Lacken, als 
Trager fur Katalysatoren . 

13 . Verwendung der Dispersion gemaS der Anspruche 7 bis 10 
zur Herstellung von GlaskSrpern, zum chemisch- 
mechanischen Polieren, zur Herstellung von ink-jet- 
Papier en. 
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Zusammenf as s un g 
Pyrogenes Siliciumdioxidpulver und Dispersion hiervon 



Pyrogen hergestelltes Siliciumdioxidpulver mit einer . 
spezifischen Oberflache zwischen 5 und 600 m*/g und einexn 
Kohlenstoffgehalt von weniger als 500 ppm, welches eine 
spezxfische Dibutylphthalatabsorption von kleiner oder 
glexch 1,2 g Dibutylphthalat/100 g Sid 2 pro m* spezifischer 
Oberflache und eine spezif ische Verdickungswirkung von 
weniger als 15 mPas/nt^ spezifischer Oberfiache aufweist. Es 
wxrd hergestellt indem man dampf fSrmiges Tetramethoxysilan 
und/oder Tetraethoxysilan gemeinsam mit Luft und getrennt 
hiervon Wasserstoff einem Brenner zuftthrt, und das 
Gasgemisch in einer Flamme in einem dem Brenner 
nachgeschalteten Reaktionsraum abreagieren lasst, und das 
feste Reaktionsprodukt in bekannter Weise von dem Gasstrom 
abtrennt, wobei der lambda-Wert im Brenner zwischen 0,95 
und 1,5 liegt und in den Reaktionsraum noch soviel 
Sekundarluft zugefuhrt wird, dass der lambda-Wert im 
Reaktionsraum zwischen 0,8 und 1,6 liegt. Gegenstand der 
Erfxndung ist ferner eine Dispersion enthaltend das 
SUzciumdioxidpulver, sowie die Verwendung des Pulvers und 
der Dispersion. 
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